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@ Verfahren zur Herstellung feinkorniger Granulate.

@ Bei einem Verfahren zur Herstellung feinkSrniger
Granulate wird eine Produkt-Schmelze (M) aus ei-
nem Schmelzetank (2) vorzugsweise unterkiihlt, und
sodann in einem schnellaufenden Mischer (5) dosiert
oder verspriiht und dort mit tfrockenem Pulver, Pul-
vermischungen oder auch zentrifugiertem und an-
schliessend gewaschenen Kristallisat (P) aus einem
Silo (6) in Kontakt gebracht. Dabei entsteht durch
Kristallisation Granulat, welches aus dem schnellau-
fenden Mischer (5) ausgetragen und anschliessend
in einem Trockner (8), beispielsweise einem Fliess-
bett- oder  Wirbelschichtirockner,  getrocknet

und/oder gekuhlt wird und anschliessend dem Trok- 1 4 12\3
kener (8) entnommen wird. Vor dem Abkihlen wird 20 5 3

die Produkt-Schmelze (M) mit einem L&sungsmittel T

(S) vermischt, und dadurch ihre Viskositét stark er- ﬂ:[ i)
niedrigt und ihre Benetzungsfihigkeit in Bezug auf o

das Pulver, das Kristallisat bzw. die Pulvermischun-
gen (P) wesentlich erh&ht. Im Anschluss daran wird
das Produki-Schmelze/Lésungsmittel Gemisch vor- 1" 9

24 8

zugsweise in den metastabilen Bereich der L&slich- — - =
keitskurve unterkiihlt, sodass im schnellaufenden Mi- 1|
scher (5) eine sehr rasche Kristallisation einsetzt. o

Dabei wird die Temperatur des Produkt-Schmel- 12/ f l
ze/Losungsmittel Gemisches derart geregelt, dass

das Gemisch am Spriihaustritt (20) im schnellaufen- _
den Mischer (5) nicht siedet. <7
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel-
lung feink&rmiger Granulate gemiss Oberbegriff
des Patentanspruchs 1.

Es sind verschiedene Verfahren zur Herstellung
von Granulaten bekannt. In der US-A-4,578,021 ist
ein Granulierverfahren beschrieben, bei dem eine
mit Kristallkeimen versehene unterkilihite Schmelze
durch Offnungen einer gelochten Hohlwalze ge-
presst wird, in der eine rotierende Anpresswalze
vorgesehen ist. Die herausgepressten Tropfen fal-
len auf ein Kihlband und k&nnen dort erstarren
bzw. auskristallisieren. Die mit diesem Verfahren
erzielbaren Granulate weisen eine relativ grosse
Korngrésse auf, die durch die Abmessungen der
Offnungen der Hohlwalze bestimmt sind.

Bei einem anderen bekannten Verfahren zur
Herstellung von feink&rnigen Granulaten werden
trockenes Pulver, Pulvermischungen oder auch
zentrifugiertes und anschliessend gewaschenes
Kristallisat in einem schnellaufenden Mischer mit
Produkt-Schmelze vermischt. Die dabei durch Kri-
stallisation entstehenden Granulate werden aus
dem schnellaufenden Mischer ausgetragen und an-
schliessend in einem Trockner, beispielsweise ei-
nem Fliessbett- oder Wirbelschichtirockner ge-
trocknet und/oder gekihlt. Zwar kdnnen mit diesem
Verfahren feine Granulate hergestellt werden, die
zwar staubarm jedoch vielfach nicht abriebfest
sind. Ausserdem ist das Verfahren nur einge-
schrinkt anwendbar. Insbesondere Produkte mit
hohen Schmelzpunkten oder mit hohen Viskositd-
ten der Produki-Schmelze k&nnen vielfach nach
diesem Verfahren bislang nicht granuliert werden,
da die Produkt-Schmelze das Pulver, bzw. die Pul-
vermischung oder das Kristallisat im schnellaufen-
den Mischer nicht ausreichend benetzt. Aufgrund
der langen Kristallisationszeit kristallisiert die Pro-
dukt-Schmelze oft nur unvollstdndig und es kommt
zu Krustenbildung im Mischer und zu Verklumpun-
gen, welche die Leitungen verstopfen k&nnen.

Aufgabe der Erfindung ist es daher, ein Verfah-
ren zur Herstellung von feinen Granulaten bereitzu-
stellen, mit dem weitgehend staubfreie, stabile
durchkristallisierte Granulate oder Agglomerate her-
stellbar sind. Das Verfahren soll auch bei Produk-
ten mit hohen Schmelzpunkten und/oder mit hohen
Viskositdten der Produki-Schmelze anwendbar
sein. Das Verfahren soll es erlauben, Produkte aus
Mischungen einer beliebigen Anzahl von Kompo-
nenten in kleinen Korngréssen zu granulieren.

Diese Aufgaben werden erfindungsgemiss
durch ein Verfahren geldst, welches die im kenn-
zeichnenden Teil des Patentanspruchs 1 angefiihr-
ten Verfahrensschritte umfasst. Bei dem erfin-
dungsgemissen Verfahren zur Herstellung feinkdr-
niger Granulate wird eine Produki-Schmelze aus
einem Schmelzetank unterkiihlt und sodann in ei-
nem schnellaufenden Mischer dosiert oder ver-

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

spriht und dort mit trockenem Pulver, Pulvermi-
schungen oder auch zentrifugiertem und anschlies-
send gewaschenen Kristallisat aus einem Silo in
Kontakt gebracht. Dabei entsteht durch Kristallisa-
tion Granulat, welches aus dem schnellaufenden
Mischer ausgetragen und anschliessend in einem
Trockner, beispielsweise einem Fliessbett- oder
Wirbelschichttrockner, getrocknet und/oder gekiihlt
wird und anschliessend dem Trockner entnommen
wird. Vor dem Abkiihlen wird die Produkt-Schmelze
mit einem LOsungsmittel vermischt, und dadurch
ihre Viskositdt stark erniedrigt und ihre Benet-
zungsfdhigkeit in Bezug auf das Pulver, das Kristal-
lisat bzw. die Pulvermischungen wesentlich erhdht.
Im Anschluss daran wird das Produkt-Schmel-
ze/Losungsmittel Gemisch vorzugsweise in den
metastabilen Bereich der L&slichkeitskurve unter-
kiihlt, sodass im schnellaufenden Mischer eine ra-
sche Kristallisation einsetzt. Dabei wird die Tempe-
ratur des Produkt-Schmelze/L&sungsmittel Gemi-
sches derart geregelt, dass das Gemisch am Spri-
haustritt im schnellaufenden Mischer nicht siedet.
Auf diese Weise wird die Viskositdt der Produkt-
Schmelze deutlich verringert und die Benetzungs-
fahigkeit der Produkt-Schmelze stark verbessert.
Im schnellaufenden Mischer erfolgt die Kristallisa-
tion sehr rasch, und es wird eine Krustenbildung
und Verklumpungen vermieden. Bevorzugte Ver-
fahrensvarianten sind Gegenstand der abhdngigen
Patentanspriiche.

Im folgenden wird das erfindungsgemdsse Ver-
fahren unter Bezugnahme auf die einzige Figur
ndher erldutert, welche schematisch eine Granula-
tionsanlage zur Durchflihrung des erfindungsge-
méissen Verfahrens zeigt.

Die Granulationsanlage ist gesamthaft mit 1
bezeichnet. Sie umfasst einen Schmelzetank 2, von
dem mit Hilfe einer Pumpe 18 eine Produkt-
Schmelze M Uber eine Rohrleitung 3 zu einem
Kihler 4 gefbrdert wird. In dem Kdihler wird die
Produkt-Schmelze M unterkiihlt. Von dem Kihler
gelangt sie Uber eine Rohrleitung 23 zu einem
schnellaufenden Mischer 5. Ein derartiger Mischer
dieser Firma ist beispielsweise in dem Firmenpro-
spekt Nr. wd 10.84 Rec.-d-26.30000 M der Firma
Gebriider L6dige Maschinenbau-GmbH, Elsener
Str. 7-9, Postfach 2050, D-4790 Paderborn be-
schrieben. In dem schnellaufenden Mischer 5 wird
die Produkt-schmelze M Uber Spriihdiisen 20 oder
Verteilrohre dosiert oder fein verspriiht und kommt
dabei in Kontakt mit einem Pulver, einer Pulvermi-
schung oder einem Kristallisat, das zentrifugiert
und anschliessend gewaschen wurde, in Verbin-
dung. Das Pulver bzw. Pulvergemisch oder Kristal-
lisat ist in einem Pulversilo 6 gelagert. Eine mit
Hilfe einer Abwigeinrichtung 7 abgewogene Menge
wird Uber eine Rohrleitung 22 in den schnellaufen-
den Mischer eingebracht. Im Mischer 5 lagern sich
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die verspriihten Produkt-Schmelzetr&pfchen an das
Pulver bzw. das Kristallisat an, welches wie ein
Kristallisationskeim wirkt und im allgemeinen eine
schnelle Kristallisation ausldst. Das gebildete Gra-
nulat wird Uber eine Rohrleitung 24 zu einem
Trockner 8, beispielsweise ein Fliessbett- oder ein
Wirbelschichttrockner, gefbrdert und dort getrock-
net und/oder gekiihlt. Das getrocknete und/oder
geklhlte Granulat wird schliesslich Uber eine Rohr-
leitung 9 aus dem Trockner 8 entfernt.

Bevor die Produkit-Schmelze M im Kihler 4
unterklihlt wird, wird sie mit einem L&sungsmittel S
vermischt, welches mit Hilfe einer Pumpe 19 Uber
eine Rohrleitung 21 aus einem L&sungsmitteltank
16 zu einer Mischeinrichtung 17 gefbrdert wird.
Durch die Vermischung der Produkt-Schmelze M
mit dem L&sungsmittel S wird die Viskositdt der
Produkt-Schmelze stark erniedrigt, beispielsweise
von etwa 1.000 bis Uber 100.000 mPas bis auf
etwa 30 bis 1.500 mPas verringert. Zugleich wird
die Benetzungsfihigkeit der Produki-Schmelze M
in Bezug auf das Pulver, Kristallisat bzw. Pulverge-
misch wesentlich erh&dht. Das Produkt-Schmel-
ze/Losungsmittel Gemisch wird im Kihler 4 vor-
zugsweise in den metastabilen Bereich der L&slich-
keitskurve unterkUhlt. Auf diese Weise ist gewahr-
leistet, dass das verspriihte Produkt-Schmel-
ze/Losungsmittelgemisch im schmellaufenden Mi-
scher 5 bei Kontakt mit dem Pulver, Pulvergemisch
bzw. Kristallisat P sehr rasch kristallisiert. Die Tem-
peratur des Produkt-Schmelze/Losungsmittel Ge-
misches wird vorzugsweise derart geregelt, dass
das Gemisch am Spriihaustritt 20 nicht siedet. Es
versteht sich, dass dazu die Rohrleitung 23 zwi-
schen dem Kihler 4 und dem schnellaufenden
Mischer 5 geregelt beheizbar ausgebildet ist. Bei-
spielsweise handelt es sich bei der Rohrleitung 23
um ein Doppelmantelrohr, in dem eine temperier-
bare Heizflussigkeit zirkuliert.

In der Mischeinrichtung 17 wird kontinuierlich
Produkt-Schmelze M mit dem L&sungsmittel S. Um
die LOsung zu Ubersdttigen, wird das Produkt-
Schmelze/L&sungsmittel Gemisch unterkihlt. Aus-
gehend von der L&slichkeitsgleichgewichtstempe-
ratur (an der eine gesittigte Losung vorliegt) wird
das Produkt-Schmelze/Losungsmittel Gemisch bis
zu 70°C unterkiihlt. Der Grad der Ubersittigung
steigt dabei mit dem Grad der Unterkiihlung.

Bei der Regelung der Temperatur der Ubersat-
tigten Losung wird vorzugsweise darauf geachtet,
dass die Temperatur der Ubersittigten L&sung
niedriger gehalten wird als die Siedetemperatur
des LOsungsmittels. Die Temperatur kann h&her
gewdhlt werden, wenn das Produki-Schmel-
ze/Losungsmittel Gemisch bei erhdhtem Druck ge-
mischt und fransportiert wird. Dabei zeigt sich
auch, dass mit geringeren Mengen an L&sungsmit-
tel S das Auslangen gefunden wird. Vorzugsweise
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wird ein Uberdruck von etwa 0 bar bis etwa 5 bar
eingestellt.

Um zu verhindern, dass aus dem Produki-
Schmelze/L&sungsmittel Gemisch L&sungsmittel
verdampft und Kristallisation einsetzt, die zu Ver-
stopfungen der Leitungen flihren kann, wird die
Vermischung des L&sungsmittels S mit der Pro-
dukt-Schmelze in einem geschlossenen System
durchgefiihrt, wobei darauf geachtet wird, dass das
System Gaspolster-frei ist.

Besonders vorteilhaft ist es, wenn die Misch-
einrichtung 17, in der die Vermischung der Pro-
dukt-Schmelze M mit dem L&sungsmittel S erfolgt,
ein Statikmischer ist. Derartige Statikmischer wer-
den vielfach in der chemischen Synthese einge-
setzt und sind beispielsweise in einem Artikel von
Adolf Heierle "Statische Mischer - Wirmeaustau-
scher", in chemie-anlagen + verfahren 7/89 be-
schrieben. Die Vorteile eines Statikmischers sind
im Hinblick auf das erfindungsgemisse Verfahren
insbesondere dadurch gegeben, dass das System
gaspolsterfrei ist. Zudem weist er keine bewegten
Teile auf, ist gut reinigbar und kostenglinstig. An-
stelle eines Statilmischer k&nnte aber auch ein
Rotor-Stator Mischersystem eingesetzt werden.

Die erzieloare Korngrsse des hergestellten
Granulates kann durch Variation des Verhélinisses
der Mengen des L&sungsmittels S und der Pro-
dukt-Schmelze verdndert werden. Vorzugsweise
wird das Mengenverhdltnis derart eingestellt, dass
Korngr&ssen des Granulates von etwa 0,15 mm bis
etwa 1 mm, bei einer Schwankungsbreite von bis
zu etwa * 0,3 mm erreicht werden.

Bei dem erfindungsgemissen Verfahren zur
Herstellung von feink&rnigen Granulaten werden
vorzugsweise polare LOsungsmittel, wie beispiels-
weise Methanol, Isopropanol oder Wasser einge-
setzt. Die Rickgewinnung des L&sungsmittels S
erfolgt beim Trockenvorgang des Granulats im
Trockner 8. Dieser weist neben einem Inerigas-
kreislauf 12 zum Bereitstellen von in einem Erhitzer
11 erwdrmten Inertgas auch noch einen Filter 13,
einen Kondensator 14 und einen L&sungsmittelab-
scheider 15 auf, mit Hilfe derer das im Trockner
abgedampfte L&sungsmittel S auf bekannte Weise
zurlickgewonnen werden kann.

Durch die Vermischung der Produki-Schmelze
mit einem L&sungsmittel wird die Viskositdt der
Produkt-Schmelze stark verringert. Dadurch k&n-
nen auch viele hochviskose Produki-Schmelzen in
einem schnellaufenden Mischer granuliert werden.
Zudem wird durch die Vermischung der Produkt-
Schmelze mit dem L&sungsmittel auch die Benet-
zungsfdhigkeit der verspriihten Produkt-Schmelze
mit dem Pulver, Pulvergemisch bzw. Kristallisat
deutlich erh&ht, wodurch die Kristallisationszeit
stark verringert wird. Daher ist das erfindungsge-
misse Verfahren auch fir die Granulation von Pro-
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dukt-Schmelzen von Antioxidantien, Stabilisatoren
oder Lichtschutzmitteln geeignet, welche unver-
mischt Ublicherweise eine zu hohe Viskositédt auf-
weisen. Durch die Unterkiihlung des Produki-
Schmelze/L&sungsmittel Gemisches ist im schnel-
laufenden Mischer eine Spontankristallisation ge-
wihrleistet. Dadurch wird eine Krustenbildung an
den Winden des schnellaufenden Mischers verhin-
dert und einer Verklumpung, die die Rohrleitungen
verstopfen k&nnte, vorgebeugt. Die Temperaturfiih-
rung des erfindungsgemissen Verfahren ist derart
gewihlt, dass eine unerwlinschte Kristallisation in
den Rohrleitungen oder im Kiihler weitgehend aus-
geschaltet ist.

Das erfindungsgemiésse Verfahren ist flr ein-
oder mehrkomponentige Pulver einsetzbar. Das
heisst, es kdnnen neben reinen Substanzen auch
Pulver-Mischungen in feinen Korngrdssen granu-
liert werden. Die Komponenten der Pulver-Mi-
schungen k&nnen vorgemischt oder in einem ent-
sprechend verldngertem Mischteil direkt im schnel-
laufenden Mischer gemischt werden. Dabei wird
beispielsweise eine der Komponenten als Produkt-
Schmelze vorgelegt, die mit dem LOsungsmittel
vermischt wird, bevor sie vorzugsweise unterkiihlt
und im schnellaufenden Mischer dosiert oder ver-
spriht wird.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung feinkdrniger Granula-
te, bei dem eine Produkt-Schmelze (M) aus
einem Schmelzetank (2) vorzugsweise unter-
kiihlt wird, und sodann in einem schnellaufen-
den Mischer (5) dosiert oder verspriiht wird
und mit trockenem Pulver, Pulvermischungen
oder auch zentrifugiertem und anschliessend
gewaschenen Kiristallisat (P) aus einem Silo (6)
in Kontakt gebracht wird, wobei durch Kristalli-
sation Granulat entsteht, welches aus dem
schnellaufenden Mischer (5) ausgetragen und
anschliessend in einem Trockner (8), beispiels-
weise einem Fliessbett- oder Wirbelschicht-
trockner, getrocknet und/oder gekiihlt wird und
anschliessend dem Trockener (8) entnommen
wird, dadurch gekennzeichnet, dass die Pro-
dukt-Schmelze (M) vor der Abklihlung mit ei-
nem L&sungsmittel (S) vermischt wird, und da-
durch ihre Viskositat stark erniedrigt und ihre
Benetzungsfihigkeit in Bezug auf das Pulver,
das Kristallisat bzw. die Pulvermischungen (P)
wesentlich erh6ht wird, dass das Produkt-
Schmelze/L&sungsmittel Gemisch vorzugswei-
se in den metastabilen Bereich der L&slich-
keitskurve unterklhlt wird, sodass im schnel-
laufenden Mischer (5) eine rasche Kristallisa-
tion einsetzt, und dass die Temperatur des
Produkt-Schmelze/L&sungsmittel  Gemisches
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10.

derart geregelt wird, dass das Gemisch am
Spriihaustritt (20) im schnellaufenden Mischer
(5) nicht siedet.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Produkt-Schmel-
ze/Losungsmittel Gemisch on-line durch Unter-
kiihlung als Ubersittigte L&sung hergestellt
wird, wobei das Produkt-Schmel-
ze/Losungsmittel Gemisch ausgehend von der
L&slichkeitgleichgewichtstemperatur uni bis zu
etwa 70 ° C unterklihlt wird.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Temperatur der Ubersittig-
ten LOsung niedriger als die Siedetemperatur
des Losungsmittels gehalten wird.

Verfahren nach einem der vorangehenden An-
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die
Vermischung der Produki-Schmelze (M) und
des L&sungsmittels (S) unter hohem Druck er-
folgt, wobei ein Uberdruck von etwa 0 bar bis
etwa 5 bar gewihlt wird.

Verfahren nach einem der vorangehenden An-
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die
Vermischung der Produki-Schmelze (M) und
des L&sungsmittels (S) in einem geschlosse-
nen System ohne Gaspolster erfolgt.

Verfahren nach einem der vorangehenden An-
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die
Vermischung der Produki-Schmelze (M) und
des L&sungsmittels (S) in einem Statikmischer
(5) erfolgt.

Verfahren nach einem der vorangehenden An-
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass als L6-
sungsmittel (8) ein polares L&sungsmittel, bei-
spielsweise Methanol, Isopropanol oder Was-
ser, eingesetzt wird.

Verfahren nach einem der vorangehenden An-
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die
Korngrésse des Granulats durch Variation des
Verhiltnisses der Mengen des L&sungsmittels
(S) und der Produktschmelze (M) variiert wird.

Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Verhilinis der Mengen des
L&sungsmittels (S) und der Produktschmelze
(M) derart eingestellt wird, dass die Korngr&s-
se des Granulats von etwa 0,15 mm bis etwa 1
mm betragt.

Verfahren nach einem der vorangehenden An-
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die
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Produktschmelze (M) ein Antioxidanz, ein Sta-
bilisator oder ein Lichtschutzmittel ist.

Verfahren nach einem der vorangehenden An-
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass durch
das Vermischen der Produkt-Schmelze (M) mit
dem LOsungsmittel (S) die Viskositdt der Pro-
duktschmelze von etwa 1.000 bis tiber 100.000
mPas bis auf etwa 30 bis 1.500 mPas verrin-
gert wird, und dass ihre Benetzungsfihigkeit in
Bezug auf das Pulver, das Kristallisat bzw. die
Pulvermischungen wesentlich erh&ht wird.
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